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Die stetig steigenden Reinheitsforderungen an die 
Vorprodukte der Kunstfaserherstellung erfordem 
immer neue und bessere Reinigungsmethoden fur das 
Hexamethylendiamin, Da die storenden Verunreini- 
gungen teilweise bereits im Adipinsauredinitril, aus 5 
dem das Hexamethylendiamin durch Hydierung her- 
gestellt wird, vorhanden sind, kommt audi der Reini- 
gung des Adipinsauredinitrils immer grofiere Bedeu- 
tung zu. 

Die Abtrennung von Verunreinigungen aus dem lo 
Adipinsaurenitril stofit zumeist infolge der geringen 
Siedepunktsdifferenzen zwisdien den Verunreinigungen 
einerseits und dem Adipinsauredinitril aindererseits auf 
Schwierigkeiten. Die meisten Reinigungsmethoden sind 
daher darauf ausgerichtet, die Verunreinigungen durch 15 
chemischeBehandlung in Verbindungen iiberzufilhren, 
die auf physikalischem Wege, d.h. beispielsweise durch 
Destination oder Phasentrennung, abgetrennt werden 
konnen. Diese Reinigungsmethoden haben, da sie in 
waBriger Phase ausgefiiihrt werden, den Nachteil, dafi ao 
das Adipinsauredinitril infolge seines Losungsvermo- 
gens furWasser nach Abtrennung der wafirigen Phase 
in wassergesattigter Form anfallt Aber auch das ab- 
getrennte VVasser fuhrt grofiere Mengen gelostes 
Adipinsauredinitril mit sich. ^5 

Verfahren, bei denen unter Ausschlufi von Wasser 
eine chemische Umwandlung der Verunreimgungen im 
Adipinsauredinitril erfolgt. haben den Nachteil, dafi 
das auf diese Weise gereinigte Adipinsauredinitril 
zur Entfernung der Umwandlungsprodukte vor einer 30 
weiteren Verwendung, beispielsweise vor der Hydrie- 
rung, destilliert werden muB, 

Es wurde nun gefunden, dafi man Adipinsaure- 
dinitril in einfacher Weise von seinen Verunreini- 
gungen in einem Arbeitsgang abtrennen kann, wenn 35 
man es bei einer Temperatur zwisdien seinem Er- 
starrungspunkt und 50° C, zweckmaBig bei Raum- 
temperatur, mit einem festen Adsorptionsmittel ~be- 
handelt, das im Adipinsauredinitril unloslidi ist, und 
dieses Adsorptionsmittel nach der Behandlung wieder 40 
abtr^nnt. 

Das Verfahren hat den Vorteil. dafi es wasserfrei 
arbeitet und die nachfolgende Destination zur Ab- 
trennung von Abbau- oder Umwandlungsprodukten 
vermeidet. Gleichfalls werden Verluste an Adipinsaure- 45 
dinitril, die durch das Arbeiten in wafiriger Phase 
entstehen, vermieden. 

Als Adsorptionsmittel kann man z. B. Kieselgele 
oder Aktivkohle verwenden. Vorteilhaft verwendet 
man als Adsorptionsmittel Tonerde, insbesondere eine 50 
Tonerde, die aus NatriumalumJnat durch Ausf alien mit 
Salpetersaure erhalten wurde. Die ausgefallte Tonerde 
wird zweckmaBig bei etwa 500 bis 600° C gegluht und 
vor ihrer Verwendung bei etwa 200° C getrocknet. 
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Bei diskontinuierlidher Durchfiihrung des Ver- 
fahrens kann man das zu reinigende Adipinsaure- 
dinitril rait dem Adsorptionsmittel in einem GefaB 
schiitteln oder riihren. Man verwendet zweckmaBig 
1 bis 15 Gewichtsprozent des Adsorptionsmittels, be- 
zogen auf Adipinsauredinitril. 

Bei kontinuierlidier Arbeitsweise kann man das 
Adsorptionsmittel in Rieseltiirme fiillen, durch die 
man das Adipinsauredinitril von oben nach unten 
hindurchlaufen laBt. Besser jedoch werden die Adsorp- 
tionsmittel in Adsorptionstiirmen angeordnet, durch. 
die man das Adipinsauredinitril von unten nach oben 
hindurchfithrt. 

Sowohl bei der kontinuierlichen als auch bei der 
diskontinuierlidien Arbeitsweise geht man vorteilhaft 
von einem Adipinsauredinitril aus, das durch Destil- 
lation vorgereinigt worden ist, um eine vorzeitige Er- 
sdiopfuaig des Adsorptionsmittels durch Beladung mit 
Stoffen zu vermeiden, die schon durch Destination 
leicht entf ernt werden konnen. Mit einem durch Destil- 
lation vorgereinigten Adipinsauredinitril kann man 
beispielsweise bei der kontinuierlichen Durchfuhrung 
des Verfahrens das Adsorptionsmittel mit der vier- 
bis dreiBigfachen Menge Adipinsauredinitril belasten, 
ohne den Reinigungseffekt herabzusetzen. 

Das Adsorptionsmittel kann bei Erschopfung in 
einfacher Weise regeneriert werden. So kann man 
beispielsweise bei Normaltemperatur durch Behand- 
lung mit Wasser oder organisdien Losungsmitteln, 
z. B. Methanol, adsorbiertes Adipinsauredinitril und 
die Verunreinigungen aus dem Adsorptionsmittel, 
auswaschen. Man kann aber auch die Regenerierung 
bei erhohter Temperatur durch Behandlung der Ad- 
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sorptionsmittel mit Wa^^pkmpf bder mit Dampferi 
organischer llosungsmittel, vorzugsweise mit Metha- 
noldampf, bevvirken. Die aus dem Adsorptionsmittel 
ausgewaschenen, herausgelosten oder ausgedampften 
Anteile an Adipinsauredinitril, die storende Verun- 5 
reinigungen aus detri zu reinigenden Adipinsaure- 
dinitril enthalten, konnen je nach der Regenerierimgs- 
methode in einfacher Weise zuriickgewonnen warden. 
Xach ihrer Abtrennung vom Adsorptionsmittel kann 
man l>eispielsweise das verwendete organische Losungs- xo 
mittel vom Adipinsauredinitril abdestillieren oder das 
Adipinsauredinitril nach Phasentrennung von der 
Wasserschicht abziehen. Zur Herabsetzung der Los- 
lichkeit des Adipinsauredinitrils in Wasser gibt man 
zweckmafiig eine geringe Menge Alkali zu. Das bei 15 
der Regenerierung des Adsorptionsmittels abgeschie- 
dene Adipinsauredinitril kann man zusammen mit den 
Verunreinigungen zur Vordestiilation zuriickfiihren. 

Ein nach diesem Verfahren gereinigtes Adipinsaure- 
dinitril ist wasserklar und hat einen Schmelzpunkt ao 
von -{-2,42^ C. Dieses Adipinsauredinitril ergibt bei 
der Hydrierung ein Hexamethylendiamin, das den 
hochsten Reinheitsanforderungen entspricht. 



Beispiel 1 



1000 g durch Destination vorgereinigtes Adipin- 
sauredinitril (F. = 2,22° C) mit einer Reinheit von 
99,1 Vo werden mit 150 g trockenem Alummiumoxyd 
(Komgrofie 0,5 bis 2 mm) bei Zimmertemperatur 
3 Stunden geschiittelt imd anschlieBend durch Fil- 30 
trieren vom Aluminiumoxyd abgetrennt. Man erhalt 
898 g eines wasserklaren Adipinsauredinitrils vom 
F. = 2,42° C und einer Reinheit von 99,8 «/o. Das auf 
diese Weise gereinigte Adipinsauredinitril kann ohne 
weitere Destination hydriert werden und liefert hier- 35 
bei ein Hexamethylendiamin von bisher unerreichter 
Reinheit. Das abgesaugte Aluminiumoxyd wird im 
Wasserdampfstrom von der anihaftenden organischen 
Fliissigkeit befreit, bei etwa 200° C getrocknet und 
kann dann zur Reinigung einer neuen Charge Adipin- 40 
sauredinitril verwendet werden. Das waBrige Konden- 
sat wird schwach alkalisch gemacht, die Adipinsaure- 



dinitrilschicht (67 
lation gegeben. 



igetrennt und zut Rohdestil- 



Beispiel 2 



as 



1000 g durch Destination vorgereinigtes. beim S tehen 
wieder verfarbtes Adipinsauredinitril (F. = 2,22° C) 
mit einer Reinheit von 99,1 Vo werden mit 150 g trocke- 
nem Kieselgel (KorngroBe von 1 bis 2 mm) bei 
Zimmertemperatur 3 Stunden geschiittelt und an- 
schlieBend abgesaugt. Das wasserklare Adipinsaure- 
dinitril (907 g) vom F. = 2,4° C und einer Reinheit 
von 99,8Vo kann ohne weitere Destination zur Her- 
stellung von Hexamethylendiamin verwendet werden. 
Das abgetrennte Kieselgel wird mit Methanoldampf 
vom restlichen Adipinsauredinitril und dessen Ver- 
unreinigungen befreit, getrocknet und zur Reinigung 
der nachsten Charge Adipinsauredinitril verwendet. 
Aus der MethanoHosung wird das Methanol abdestil- 
liert und der Destillationsruckstand zur Adipinsaure- 
dinitril-Rohdesti nation g^eben. 

Patent ANSPROCHE; 

1. Verfahren zur Reinigung von Adinpinsaure- 
dinitril, dadurch gekennzeichnet, daB man Adipin- 
sauredinitril bei einer Temperatur zwischen seinem 
Erstarrungspunkt und 50° C, vorzugsweise bei 
Raumtemperatur, mit einem festen Adsorptions- 
mittel, das im Adipinsauredinitril unloslich ist, 
behanddt imd anschlieBend vom Adsorptionsmittel 
mechanisch abtrennt 

2. Verfahren nach Ansprudi 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Adsorptionsmittel Tonerde 
verwendet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB man ein durch Destination 
vorgereinigtes Adipinsauredinitril verwendet, das 
Adsorptionsmittel in an sich bekannter Weise 
regeneriert und die aus dem Adsorptionsmittel bei 
der Regenerierung gewonnenen Anteile an Adipin- 
sauredinitril zusammen mit den Verunreinigungen 
dem vorzudestillierenden rohen Adipinsauredinitril 
zusetzt. 
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